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Pomiary grubosci cienkich warstw metodg prazkow
interferencyjnych rownej grubosci

I. Przyrzad:
- Mikroskop interferencyjny do pomiaru grubosci cienkich warstw

Il. Cele ¢wiczenia

1. Zapoznanie sie z metodg interferencji wielopromieniowej pomiaru grubosci cienkich warstw
2. Zapoznanie sie z budowg mikroskopu interferencyjnego do pomiaru grubosci cienkich warstw
3. Pomiar grubosci cienkich warstw metodg wielopromieniowg

4. Analiza oraz interpretacja otrzymanych wynikéw eksperymentalnych

lll. Wstep

Istnieje wiele metod pomiaru grubosci cienkich warstw . Grubosci zmierzone réznymi metodami na
0got nie pokrywaijg sie.

Najwczesniejszg metodg, do dzisiaj stosowang, jest metoda wagowa. W metodzie tej przyjmuje sie,
ze grubosc¢ cienkiej warstwy to grubos¢, ktdrg miataby warstwa gdyby materiat byt réwnomiernie
roztozony na powierzchni podtoza z gestoscig litego materiatu. Grubos¢ warstwy oblicza sie na
podstawie wzoru:

gdzie:

m - masa naniesionego materiatu na powierzchnie podtoza,

s - wielkos¢ powierzchni,

p - gestosé réwna gestosci litego materiatu.

Tak okreslona grubos¢ jest gruboscia srednig na powierzchni s. Niestety w przypadku bardzo cienkich
warstw materiat nanoszony nie rozktada sie na podtozu réwnomiernie lecz w postaci ziaren, ktére w
miare zwiekszania sie ilosci osadzanego materiatu przechodza w porowate aglomeraty a nastepnie
przyjmuja strukture ciagta, przy czym szybkos$¢ osiggania struktury ciagtej zalezy od rodzaju
nanoszonego materiatu, rodzaju podtoza i technologii nanoszenia. Gesto$¢ materiatu warstwy jest na
ogoét rézna od gestosci litego materiatu oraz mimo, ze warstwy sg nanoszone na podtoza o
powierzchni mozliwie ptaskiej i gtadkiej, to jednak powierzchnie te majg prawie zawsze makro- i
mikronieréwnosci, rzeczywista wielkos¢ powierzchni, na ktérg nanoszona jest warstwa, jest rézna od
powierzchni okreslonej z rozmiaréw geometrycznych podtoza.

Dokfadniejsze wartosci grubosci cienkich warstw mozna otrzymac przy pomocy metod optycznych.
Jedng z tych metod, opierajgcy sie na zjawisku interferencji swiatta przedstawiono w niniejszym
¢wiczeniu.



1. Pomiar grubosci warstw metod3 interferencji

Czesto stosowang metodg pomiaru grubosci cienkich warstw jest metoda prazkéw interferencyjnych
rownej grubosci (prazki Fizeau). Metode te, przy wykorzystaniu interferencji wielopromieniowej,
zastosowat i rozpowszechnit S. Tolansky [2].

Niech na warstwe ptaskoréwnolegty dielektryka o grubosci d (warstwa interferencyjna) pada
monochromatyczna fala pftaska o natezeniu przyjetym za jednostke. Zatézmy ponadto, ze
energetyczny wspétczynnik odbicia fali od obu powierzchni granicznych warstwy jest taki sam i
wynosi R, natomiast energetyczny wspdtczynnik transmisji fali przez powierzchnie graniczne
osrodkow wynosi T.

Fala na obu powierzchniach ograniczajgcych warstwe interferencyjng doznaje wielokrotnego
podziatu na wigzke przechodzacg i odbitg (Rys.1). W rezultacie zarowno w Swietle przechodzgcym jak
i odbitym, otrzymuje sie szereg spdjnych wigzek swiatta, ktdre mogg ze sobg interferowad. Jezeli
pominie sie odbitg wigzke zerowa, to natezenia kolejnych wigzek odbitych malejg w postepie
geometrycznym, fazy ich natomiast rosng w postepie arytmetycznym. Jezeli powierzchnie
ograniczajgce warstwe interferencyjng charakteryzujg sie niskim wspoétczynnikiem odbicia (to znaczy
powierzchnie te nie sg np. pokryte potprzepuszczalnymi warstwami zwierciadlanymi metalowymi lub
dielektrycznymi), wtedy natezenia wigzek odbitych wyiszych rzedéw sg tak mate, ze w zjawisku
interferencji biorg udziat praktycznie tylko dwie wigzki. Mamy wowczas do czynienia z interferencja
dwupromieniowa.
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Rys.1. Podziat wigzki Swiatta padajgcej na warstwe ptaskorownolegty na czes¢ odbitg i przepuszczong

Jesli powierzchnie ograniczajgce warstwe interferencyjng sg powierzchniami pétprzepuszczalnych
zwierciadet o duzym wspdtczynniku odbicia, to w interferencji biorg udziat réwniez wigzki wyzszych
rzedow. Zachodzi wéwczas zjawisko interferencji wielopromieniowe;j.

I .

Rys.2. System ptytek interferencyjnych i obraz prazkéw interferencyjnych w klinie powietrznym z kanalikiem



2. Interferencja wielopromieniowa

W przypadku interferencji wielopromieniowej klin interferencyjny realizuje sie w nastepujacy sposéb:
na powierzchnie sprawdzianu optycznego nanosi tak jak poprzednio badang warstwe, a na nig
nieprzezroczystg warstwe metalu o wysokim wspodtczynniku odbicia R. Na powierzchnie drugiego
sprawdzianu naktada sie potprzezroczystg warstwe metalu (najczesciej srebra) charakteryzujgcego sie
matg absorpcjg lub stosuje sie wielowarstwowe pokrycie dielektryczne o duzym dla danej dtugosci
fali wspétczynniku odbicia. Obie ptytki, ztozone jak pokazano na rys.2, tworzg klin powietrzny
ograniczony powierzchniami o duzym wspdfczynniku odbicia. Ptytki te umieszcza sie w uchwycie,
ktéry umozliwia regulacje wartosci kata klina oraz regulacje potozenia krawedzi klina w kierunku
prostopadtym do krawedzi uskoku lub kanatu. Wtedy przesuniecie prazka interferencyjnego
wystepuje najwyrazniej i pomiar jest najwygodniejszy.

Rys.3. Schemat mikroskopu interferencyjnego do
pomiaru grubosci warstw metodg interferencji
wielopromieniowe;j

Y

Na rys. 3 przedstawiono schemat mikroskopu do pomiaréw grubosci warstw metodg interferencji
wielopromieniowe]. Uchwyt z ptytkami ustawia sie na stoliku (7). Mikroskop interferencyjny jest to w
zasadzie mikroskop o matym powiekszeniu (na ogoét nie przekraczajagcym wartosci 100), z
oswietlaczem episkopowym. Obraz zrédta swiatfa rzuca sie na diafragme aperturowg oswietlacza (1).
Wiagzka swiatta po przejsciu przez filtr (2) i soczewke (3) oraz po odbiciu od pdtprzepuszczalnego
zwierciadta (4) zostaje skupiona w ognisku obiektywu (5) mikroskopu i pada jako monochromatyczna,
rownolegta wigzka prostopadle na gorng powierzchnie klina interferencyjnego (6). Przez okular (8)
obserwuje sie szereg prazkow Fizeau.
Natezenie Swiatta odbitego, w przypadku gdy warstwa interferencyjna jest catkowicie wolna od
absorpcji, wyraza sie wzorem Airy’ego [5]:

_ Fsin*(np)

" 1+ Fsin?(mp)
gdzie p jest rzedem interferencji, F to tzw. wspdtczynnik finezji i F = 4R/(1 — R)? orazR = \/R'1R’,

(R’1 i R’;) okreslaja wspdtczynniki odbicia powierzchni ograniczajgcych warstwe interferencyjng od

strony warstwy, a szeroko$¢ potéwkowa prazka w = 2/mVF.



Rys.4. Prazki Fizeau interferencji wielopromieniowej

Jak wida¢ ze wzoru Airy’ego, natezenie Swiatta odbitego jest nadal oscylujgcg funkcjg rzedu
interferencji p i ksztatt prazkéw interferencyjnych zalezy od wspodtczynnika finezji: F = f(R). W
rezultacie w polu interferencyjnym obserwuje sie waskie ciemne prazki na jasnym tle (rys.4).
Jezeli doktadno$é lokalizacji prazka przyjmiemy réwng 10! w to mozemy oszacowaé, ze w
jednostkach dtugosci wynosi ona ok. 0,5 nm.
W?zdr Airy’ego na natezenie Swiatta odbitego od warstwy interferencyjnej jest stuszny gdy:

a) warstwa interferencyjna jest catkowicie wolna od absorpgji,

b) warstwa interferencyjna jest ptaskoréwnolegta, a rzad interferencji jest wytgcznie funkcjg
grubosci warstwy,

c) wigzka Swiatta padajgca na warstwe jest $cisle rownolegta,

d) wigzka Swiatta padajgca na warstwe jest monochromatyczna,

e) powierzchnie ograniczajgce warstwe interferencyjng sg pozbawione mikronieréwnosci.
Poniewaz warunki te sg zwykle trudne do spetnienia, to analiza wykazata, ze wzér Airy’ego mozna
stosowac, gdy:

a) potprzepuszczalne zwierciadto jest cienkg warstwg srebra odpowiednio naparowanego o
wspotczynniku odbicia R > 60%,

b) kat klina jest bardzo maty i nie przekracza 25’,

c) kat rozbieznosci wigzki nie przekracza 39,

d) stosuje sie pojedynczg linie widmowg lamp niskocisnieniowych,

e) jako ptytki-podtoza stosuje sie sprawdziany optyczne.

Aby przesuniecie prazkéw Fizeau byto spowodowane tylko zmiang grubosci klina na uskoku lub
kanale, czyli gruboscig badanej cienkiej warstwy, skok fazy przy odbiciu od catej powierzchni dolnej
ptytki musi by¢ jednakowy i dlatego musi sie stosowacé nieprzezroczystg warstwe odbijajgcg. Warstwa
ta powinna miec¢ duzg warto$¢ wspodtczynnika odbicia, gdyz decyduje to o wartosci potdwkowej
szerokosci prazkow, a wiec o doktadnosci pomiarow.

Prazki Fizeau interferencji wielopromieniowej w swietle odbitym umozliwiaja pomiar grubosci
cienkich warstw od wartosci rzedu 2 nm do wartosci kilku mikrometréw, przy czym z pomiarem
bardzo matych grubosci i tych najwiekszych sg zwigzane specyficzne trudnosci i nieokreslonosci.
Cienkie warstwy ponizej pewnej grubosci granicznej, zaleznej od rodzaju materiatu warstwy, rodzaju
podtoza i technologii nanoszenia, majg strukture nieciggta, ziarnista, ktéra w miare wzrostu grubosci
przechodzi w aglomeratowg a nastepnie dopiero w strukture ciggtg az przyjmuje wtasnosci litego
materiatu. W przypadku cienkich warstw srebra doswiadczenie wykazato, ze dolna granica pomiaru
ich grubosci wynosi okoto 5nm.



Rys.5. Prazki interferencyjne dla warstwy z uskokiem

Trudnosci zwigzane z pomiarem duzych grubosci cienkich warstw polegajg na tym, ze przy duzym
przesunieciu prazkdw moze byé trudno przyporzadkowaé prazki przesuniete nie przesunietym,
szczegolnie gdy krawedz uskoku lub kanatu jest ostra i nie ma potaczenia miedzy nimi (rys.5). Dla
duzych grubosci cienkich warstw korzystniejsze sg pochyte krawedzie uskoku lub kanatu tak, aby
istniato pofaczenie miedzy prazkami nie przesunietymi i przesunietymi (rys.10). Przy matym kacie
klina i duzej grubosci cienkiej warstwy przesuniety prazek moze sie znalezé poza polem widzenia
mikroskopu. Przy wiekszych katach klina prazki mogg by¢ tak zageszczone, ze takie moze zaistniec
trudnos¢ we wzajemnym przyporzagdkowaniu prazkéw przesunietych i nieprzesunietych. Z tego
wzgledu gdérna granica pomiaru grubosci cienkich warstw jest rzedu kilku mikrometréw.

Przyrzgdem umozliwiajgcym pomiar w szerokim zakresie grubosci (8 nm + 8 um) jest mikroskop
interferencyjny skonstruowany przez A. Kubice [6].

3. Mikroskop interferencyjny do pomiaru grubosci cienkich warstw




Rys.6. Ogdélny widok mikroskopu:
1 - mikroskop
2 - nasadka do interferencji wielopromieniowej
3 - nasadka do interferencji dwupromieniowej
4 - okular ze srubg mikrometryczng
5 - okular z krzyzem celowniczym
6 - o$wietlacz z lampa rteciowg HQE-40
7 - oSwietlacz z lampg zarowg 6V, 20W
8 - stolik interferencyjny

Na rys.6 przedstawiono ogdlny widok przyrzgdu. Na metalowe] ptycie ustawiony jest mikroskop (1),
w ktérego uchwyt rewolwerowy wkrecone sg dwie nasadki interferencyjne: do interferencji
dwupromieniowej (3) i wielopromieniowej (2). Oswietlacz (7) z lampa zarowa i wtgczonym filtrem
interferencyjnym stuzy do oswietlenia nasadki (3) $wiattem biatym lub monochromatycznym. Na
stoliku mikroskopu umieszczony jest stolik interferencyjny (8) stuzgcy do utworzenia klina
interferencyjnego miedzy powierzchnig badanej prébki a powierzchnig ptytki wzorcowej (rys.13).
Zamiast okularu ze srubg mikrometryczng w zestawie uzywana jest kamera CCD umozliwiajgca
robienie zdje¢ obrazowi interferencyjnemu i ich pdzniejszej obrébce na komputerze.

w S Rys. 7. Stolik interferencyjny:
p — prébka mierzona,

w — ptytka wzorcowa,

u

m — Sruba ustalajgca potozenie krawedzi klina,
s —dwie $ruby regulacji kata klina.

Za pomocg nasadki wielopromieniowej (2) uzyskuje sie w tym klinie waskie prazki, jak na rys.8. Zakres
pomiaru grubosci warstw wynosi 8 nm + 1,5 um

IV. Pomiary grubosci cienkich warstw
1. Przygotowanie prébki do pomiaru grubosci warstwy

Mierzona prébka musi mie¢ na swojej powierzchni uskok, ktérego gtebokosé jest réwna grubosci
mierzonej warstwy. Wykonuje sie go w ten sposéb, ze ptytke podtozowa tylko czesciowo pokrywa sie
badang warstwg o grubosci d stosujgc w czasie nanoszenia warstwy przestone. Po usunieciu
przestony nanosi sie nieprzezroczystg warstwe srebra o wysokim wspoétczynniku odbicia R.

2. Pomiar przy uzyciu interferencji wielopromieniowej (nasadka 2)

Na ptycie stolika (8) (rys.7) umieszcza sie badang prébke w taki sposéb, by uskok biegt w kierunku
oswietlacza (6). Sruby stolika nalezy wykreci¢ tak, aby po natoieniu jego gérnej ptyty ptytka
wzorcowa nie stykata sie z prébka. Po natozeniu tej ptyty Srube srodkowg stolika nalezy wkrecac
dotad, az ptytka wzorcowa zetknie sie swg krawedzig z powierzchnig prébki.

Stolik interferencyjny umieszcza sie nastepnie na stoliku mikroskopu w sposéb pokazany na rys.6, by
zaobserwowaé w S$rodku pola widzenia mikroskopu krawedz utworzonego poprzednio klina
interferencyjnego (wtgczona lampa rteciowa lub oswietlacz halogenowy z filtrem interferencyjnym).
Po ustawieniu mikroskopu na ostre widzenie prazki interferencyjne bedy bardzo geste. Ich
poszerzenie uzyskuje sie przez zmniejszenie kata klina, tj. przez wkrecanie pozostatych obu srub s



stolika w ten sposdb, aby prazki interferencyjne stale byly réwnolegte do krawedzi klina. Po
ustawieniu 4+ 8 prazkéw interferencyjnych w polu widzenia, przesuwajac stolik interferencyjny (8) na
stoliku mikroskopu odnajduje sie uskok jak na rys.8 a,b.

a) b)
Rys.8. Obraz prazkéw interferencji wielopromieniowej dla warstwy: a) o grubosci d < A/2, b) o grubosci d >A/2

Okular mikrometryczny (jesli uzywany) nalezy ustawi¢ tak obracajac go w tubusie, by jedno z jego
ramion byto réownolegte do kierunku prazkéw, a nastepnie zablokowac (bocznym pokrettem). Z
pomiaru przesuniecia prazka z oraz odlegtosci dwdch kolejnych prazkéw [/ (rys.2) wyznacza sie
grubosé warstwy na podstawie wzoru:
Az

d= le + 75 (1)
w ktérym:
n — liczba catkowita ilosci prazkow interferencyjnych w uskoku,
z/l —jak poprzednio liczba utamkowa.
Przyktadowo na rys.8b n=7, za$ z// = 0,8 skad d =2,13um. W praktyce, w przypadku, gdy d > A/2
czasami trudno wyraznie zaobserwowac przebieg prazka interferencyjnego na bocznych $ciankach
uskoku i fatwo mozna sie pomyli¢ przy przeliczaniu n. Poszerzenie zakresu pomiaru daje

zastosowanie interferencji dwupromieniowe;.

V. Opracowanie wynikow

1. Wyznaczy¢ grubosci badanych prébek np. w oparciu o wzér (1) lub korzystajac z prostej proporcji.
Pamietajmy, ze uzyskane zdjecia sg wyskalowane w jednostkach dtugosci fali uzywanego $wiatta!
Woystarczy wiec w dowolny sposdb okresli¢ odlegtosci pomiedzy odpowiednimi prgzkami i odniesc je
do dtugosci fali — z proporcji dostaniemy grubos¢ warstwy w jednostkach dtugosci fali!

Nalezy zanotowac dtugosc fali swiatta uzytego w uktadzie!

2. Przeprowadzi¢ analize statystyczng wynikéw pomiaréw uwzgledniajac wielokrotng lokalizacje
prazkéw interferencyjnych.

3. Oszacowac doktadnos¢ pomiardw, wyliczyé niepewnosci bezwzgledne i wzgledne grubosci warstw.
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